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The invention discloses a method 
for testing the integrity of at least one 
liquid filtering membrane consisting in 
filling the upstream air compartment (3) 
by placing it at atmospheric pressure 
and applying a partial vacuum in the 
said permeate compartment (4) so as 
to create a pressure differential between 
the said upstream compartment and the 
said permeate compartment; measur- 
ing, at the outlet of the said permeate 
compartment, the liquid flow rate cor- 
responding to the air passing through 
the escape apertures under the effect of 
the pressure differential as well as the 
pressure prevailing in the said permeate 
compartment; after stabilising the mea- 
sured pressure at a predetermined Ptesi 
pressure, measuring the corresponding 
Qtest constant liquid flow rate; assessing 
membrane integrity on the basis of the measured air flow rate Q te st. The invention 
method. 




also discloses an installation for implementing the 



BNSDOCID: <WO Q74&183A1 I > 



WO 97/45193 



PCT7FR97/00930 



Procede et installation pour tester in situ I'integrite des membranes 
de filtration. 

L' invention concerne le domaine des precedes et des installations de filtration 
utilises pour l'epuration de liquides, notamment des eaux, du type incluant au moins une 
membrane de filtration. 

Le procede et 1'installation selon r invention trouvent leur application preferentielle 
dans le domaine de l'epuration des eaux en vue de leur potabilisation. Toutefois, Thomme 
du metier pourra envisager d'en utiliser les principes pour d'autres types de traitements ou 
encore pour le traitement d'autres liquides que 1'eau. 

Les traitements des eaux en vue de leur potabilisation ont, compte tenu des 
normes actuellement en vigueur, les objectifs principaux suivants : 

- 61iminer les matieres en suspension, 

- dliminer les matieres organiques, 

- eliminer les ions genants, 

- steriliser. 

Les chaines de traitement classiques mettant en oeuvre de tels traitements font 
intervenir une succession d'6tapes physico-chimiques du type coagulation-floculation- 
decantaUon-filtration generalement completee par une etape d'oxydation. 

Le role de V etape de filtration auquel se rapporte plus pr^cisement V invention est 
de desinfecter les eaux traitees en retenant les micro-organismes (virus, bact6ries et 
protozoaires) contenus dans celles-ci et notamment les micro-organismes pathogenes. 

Une telle etape de filtration sur membranes est avantageusement effectuee grace & 
des membranes organiques presentant des pores de diametres plus ou moins elevfe selon 
la taille des particules a rctenir et pouvant par ailleurs presenter diff6rentes configurations 
(fibres creuses, modules spirales, etc...)- 

L* ultrafiltration et la micro filtration sur membranes organiques sont ainsi 
considerees comme d'excellentes m6thodes de traitement et de potabilisation des eaux. 

L*un des problemes principaux pose par les installations de filtration h membranes 
reside dans les fuites qui peuvent apparaitre dans celles-ci et provoquer une diminution 
notable de leur efficacite. 
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technique consistant a installer un microfiltre a la sortie de F installation principale de 
filtration et a mesurer de temps en temps la pression au niveau de ce microfiltre. Toute 
augmentation de pression au niveau du microfiltre indique la presence d'une fuite. Une 
telle technique presente le principal inconvenient de n6cessiter F utilisation d'un dispositif 
supplemental de filtration relativement difficile a mettre en oeuvre et impliquant une 
augmentation sensible du cofkt global de F installation. 

Une autre methode consiste a utiliser un hydrophone pour d&ecter les bruits 
resultant de la casse des fibres creuses. Toutefois, ce type de test ne permet pas de 
detecter les fuites sur les autres types de membranes que celles a fibres creuses ou Fair est 
utilise pour le retrolavage. 

II a egalement ete propose dans l'etat de la technique, notamment dans la demande 
de brevet am6ricain US-A-5353630, d'6valuer Fint6grit£ de membranes de filtration en 
mettant en oeuvre le principe du point de bulle. Cette mesure consiste a mouiller la 
membrane a tester et a la soumettre a une pression d'air croissant graduellement jusqu'a 
ce que Fair chasse le liquide par les orifices de fuite de ladite membrane. En utilisant des 
pressions de test comprises entre 0,5 bar et 1 bar environ, on peut ainsi detecter la 
presence d* orifices presentant une taille de Fordre du micron correspondant a des 
imperfections dans la couche filtrante, a des joints qui fuient, a des fibres creuses cassees 
etc... De tels orifices de fuite presentent des tallies bien superieures aux seuils de coupure 
des membranes testees qui sont de Fordre de 0,1 |im pour les membranes de 
microfiltration, de Fordre de 0.001 |im pour les membranes d* ultrafiltration et encore plus 
faibles en osmose inverse. 

L' equation de Young et Laplace permet d'estimer la tailles de ces orifices laissant 
passer Fair et ainsi de determiner si la membrane presente ou non des fuites. En effet, 
selon cette equation : 

d = 4yKt cosB/ AP 
dans laquelle, d est le diametre de F orifice, y est la tension superficielle ^ 
F interface air-liquide, Kt est un facteur de correction tenant compte de la tortuosite des 
pores et dont la valeur est typiquement de 0,2 k 0,3 pour les membranes fabriquees par 
inversion de phase, AP est le point de bulle, yest la tension superficielle a Finterface air- 
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Encore un objectif de V invention est de proposer un tel precede pouvant etre 
facilement mis en oeuvre pour un ensemble de modules membranaires ou pour un module 
donne. 

Ces differents objectifs, ainsi que d'autres qui apparaitront par la suite sont 
atteints grace a Finvention qui concerne un precede pour tester I* integrity d'au moins une 
membrane de filtration d'un liquide, ladite membrane delimitant au sein d'un dispositif de 
filtration un compartiment amont accueillant ledit liquide a filtrer et un compartiment 
permeat recueillant ledit liquide filtr£, ledit procdd6 etant caracterise en ce qu'il comprend 
les etapes consistant a : 

- remplir ledit compartiment amont d'air pour le mettre k la pression atmospherique P alm 
et appliquer un vide partiel dans ledit compartiment permeat de fagon a creer un 
differentiel de pression entre ledit compartiment amont et ledit compartiment permeat ; 

- mesurer le debit de liquide correspondant a l'air passant par les orifices de fuite sous 
l'effet dudit differentiel de pression ainsi que la pression regnant dans ledit compartiment 
permeat ; 

- apr&s stabilisation de la pression & une pression P tC st predetermine, et avant que le 
compartiment permeat ne soit vide de son liquide, mesurer le debit de liquide Q te st 
constant correspondant ; 

- evaluer Tintegrite de la membrane en fonction du d6bit Qiest mesure. 

Le principe de V invention consiste done a suivre revolution de la pression regnant 
dans le compartiment permeat et a determiner pour une pression stabilisee P lesl quel est le 
debit de liquide Q tcsl correspondant a Tair tranversant la membrane, ce d£bit 6tant 
representatif de rint^grite de la membrane. 

Contrairement h la technique mise en oeuvre dans le brevet US-A-5353630, le 
precede selon T invention ne met pas en oeuvre d'air sous pression mais inversement un 
vide partiel. Ainsi, il peut etre utilise pour les installations de filtration membranaire 
n'incluant pas de moyens d* amende d'air sous pression. 

De plus, le precede selon Tinvention met en oeuvre le principe de la mesure du 
point de bulle en provoquant le passage d'air a travers la membrane encore mouillee dans 
le sens utilise au cours de la filtration. Ceci presente Tavantage de ne pas fragiliser la 
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Qfuitc =Qorif Hair AP fin / |Xn 

quide (Patm Ptesi) 

En remplagant Q 0 nf par sa valeur ci-dessus lors de la premiere correction on 
obtient une expression pour Qfui te exprimee en fonction de variables connues : 
Qfuitc = Qtest (M-air2 AP fiu Ptesi iquide (Patm 2 -Ptest 2 )) 

5 En definissant f i = *iH qu j d e / Hair et f 2 =(P a tm 2 - Ptest 2 ) / 2 AP flU P lcS i, on peut 

exprimer Qf U ite> P^ 1' equation suivante : 

Qfuite = Qtest / f i h* 

dans laquelle f j est un facteur de correction de viscosite du liquide filtre par rapport a 
I' air, et f 2 est un facteur de correction de pression. La valeur du debit de fuite corrige 
10 Qfuite est preferentiellement calculee dans le cadre du procede selon Tinvention. 

On notera que le mode de correction du d6bit Q tes t precise ci-dessus n'est 
nullement limitatif et que Thomme de 1'art pourra envisager de corriger Q tes( selon un 
autre procede sans sortir du cadre de Tinvention. 

Egalement preferentiellement, 1'integrite de la membrane testee est evaluee en 
1 5 calculant Tabattement logarithmique de ladite membrane k partir dudit debit de fuite Qfuite 

et du debit filtre Qnu sur ladite membrane, en appliquant T equation : 

AL = logio (Qfuite / Qnit) 
Ce mode de calcul part de l'hypothese selon laquelle toutes les particules (e.g. 
micro-organismes) presentes dans le debit de fuite traversent la membrane alors que 
20 toutes les particules presentes dans le debit filtre sont arretees par la membrane. 

Preferentiellement, le procede selon 1* invention comprend egalement une etape consistant 
a calculer le diametre des orifices de fuite de la membrane en fonction de la pression 
trans membranaire en appliquant 1' equation d= 4 y K t / AP avec y AP et K t tels que 
definis ci-dessus. 

25 Par ailleurs, selon une variante interessante de Tinvention, ladite etape consistant a 

remplir d'air ledit compartiment amont de fa?on a placer ce compartiment a la pression 
atmospherique est effectuee en vidangeant ledit compartiment. Une telle caract£ristique 
preferentielle est particulierement adaptee aux installations a membranes immergees dont 
la vidange permet d'exposer rapidement a Tair le cdte filtrat des membranes. C'est la 

30 raison pour laquelle le procede selon V invention est avantageusement mis en oeuvre sur 
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Preferentiellement, la capacite de ladite pompe est d6finie comme une fraction 
(preferentiellement 10-3 a 10- 6 ) du d£bit de filtration de la membrane ou des membranes 
testee(s) 

Avantageusement, ledit dispositif de filtration presente des moyens de vidange du 
compartiment amont. Comme dej^ pr6cis6, dans le cadre d' installations a membranes 
immergees, de telles moyens de vidange permettent d'exposer facilement les membranes 
mouillees a l'air. Lorsque Tetape consistant k placer le compartiment amont a la pression 
atmospherique ne pourra pas etre obtenu en vidangeant ce compartiment, cette 6tape 
pourra etre effectuer en aspirant le liquide libre dans le compartiment amont en mettant en 
oeuvre les moyens amont permettant de creer un vide partiel dans le compartiment 
permeat et en prevoyant une admission d'air ambiant dans le compartiment amont. 

Selon une variante interessante de 1' invention, ledit dispositif de filtration 
comprend une pluralite de modules de membranes, lesdits moyens pour creer un vide 
partiel et lesdits moyens de calcul etant communs auxdits modules, et des moyens de 
selection pour mettre en oeuvre les moyens precites soit sur I'ensemble desdits modules 
soit seulement sur un ou plusieurs d'entre eux. De cette maniere, le procede selon 
F invention peut etre mene globalement sur un ensemble de membranes ou de modules 
membranaires et, en cas de resultat negatif a ce stade, il est possible d'isoler un ou 
plusieurs de ces modules ou une ou plusieurs de ces membranes, afin de determiner quels 
Elements sont touches. Les moyens de selection en question pourront par exemple etre 
constitutes d'un reseau de vannes manuelles ou d'electrovannes. 

L'invention, ainsi que les differents avantages qu'elle presente seront plus 
facilement compris grace & la description qui va suivre d'un mode non limitatif de 
realisation de celle-ci en reference aux dessins, dans lesquels : 

- la figure 1 est un schema montrant le principe du proc6d6 selon l'invention ; 

- la figure 2 represents une installation de filtration d'eau a membranes immergees selon la 
repr6sente invention ; 

- la figure 3 represente la variation du d6bit et de la pression regnant dans le compartiment 
permeat au cours de la mise en oeuvre du procede selon Tinvention ; 

- la figure 4 represente un autre mode de realisation d'une installation selon 1' invention. 
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une simple vanne de vidange montee dans la partie inferieure du compartiment amont 3 
les moyens 5 sont constitutes par une vanne prevue dans sa partie superieure. Les 
moyens pour creer un vide partiel dans le compartiment amont incluent avantageusement 
une pompe a deplacement positif 6 permettant d*obtenir une pression constante par 
variation de sa vitesse de rotation. Cette pompe est reliee au compartiment penntat 4 par 
une canalisation munie d'une vanne 15. 

Lors de la mise en oeuvre du procedt selon F invention, le mode filtration de celle- 
ci est arrete. A cet effet, F alimentation en liquide a filtrer est stoppee en fermant les 
vannes 12 et 13 et en arretant la pompe 14. 

Ensuite, le compartiment amont 3 est vidange et mis & la pression atmospherique 
en ouvrant concomitamment les vannes 5 et 9. Une fois, ce compartiment vide du liquide 
a filtrer et place a la pression atmospherique, la vanne 15 est ouverte et la pompe 6 est 
mise en oeuvre de fa?on a appliquer un vide partiel dans le compartiment permtat 4 et un 
passage d'air a travers les orifices de fuite pouvant exister dans la membrane sous F effet 
du differentiel de pression existant entre ce compartiment permeat 4 et le compartiment 
amont 3. Comme il sera explicite ci-apres plus en detail, la pression regnant dans ce 
compartiment diminue progressivement jusqu'& atteindre une valeur pr6d6terminee P tC si. 
Parallelement, le debit de liquide correspondant diminue egalement progressivement 
jusqu'a atteindre un debit de fuite Q le st- Les pressions et les debits sont mesurts en 
continu. Lorsqu'a la pression P te st» le debit de fuite Q te st sensiblement constant est 
mesure, cette donnee est transmis aux moyens de calcul 8 permettant de calculer le d6bit 
de fuite corrigt en fonction de la pression et de la viscosite, et Tabattement de la 
membrane. A cet effet, les moyens de calcul incluent des moyens permettant d'entrcr les 
parametres et constantes necessaires a ces calculs. 

En reference a la figure 2, une autre installation de filtration d'eau a membranes 
immergees est representee. Dans ce type d'installation r alimentation n'est pas effectute 
sous pression mais le perm£at est soutire grace a une pompe 14 a. (Les Elements 
structurels communs aux figures 1 et 2 sont references & l'aide des memes references). 
Cette figure montre des membranes sous la forme d'un module de filtration 2a constitute 
d'une pluralite de membranes directement immergees dans le liquide & filtrer. En mode 
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mode de realisation puisqu'il ne reste que peu d'eau libre dans le compartiment arnont, 
cette eau ayant ete presque totalement evacuee par les moyens de vidange. Par contre, 
dans d'autres modes de realisation, lorsque cette eau libre ne pourra pas etre vidangee, 
I'eau libre sera evacuee en mettant en oeuvre la pompe prevue pour creer uh vide partiel 
dans le compartiment permdat. La phase I sera alors beaucoup plus longue. 

Durant la phase II, la pression negative creee par la pompe 6 contracte la 
membrane, ce qui a pour effet d'entrainer une chute rapide du debit. 

Enfin, au cours de la phase HI, la pression regnant a l'interieur du compartiment 
permeat se stabilise a la valeur choisie pour le test et le d£bit mesur£ Q tesl correspond aux 
fuites par les orifices qui laissent passer Pair. Dans le cadre du present mode de 
realisation, la pression P tcsl a ete fix6e 0,61 bar et le debit d'eau mesure a a 6l6 de 42 1 / 
h. Ces donnees ont 6t6 rentr&s dans les moyens de calcul 8 comme indique ci-dessus. 

Grace aux parametres entrees dans les moyens de calcul 8, ceux-ci ont etabli le 
diametre des orifices laissant passer Pair, le debit de fuite corrige et 1'abattement 
logarithmique de la membrane. 

Calcul des diamfetres des orifices de faite 

Ces diametres ont ete evalues grace a r equation : 

d= 4y Kt/AP 

dans laquelle y est la tension superficielle k Tinterface air-liquide, AP est la pression 
transmembranaire, et K t est un facteur de correction representatif de la tortuosite des 
pores de ladite membranes. 

La pression transmembranaire a ete calculee pour le haut de la membrane et pour 
le bas de la membrane en tenant compte du fait que la hauteur de celle-ci est de 1,80m et 
que la pression transmembranaire moyenne est de k 0,4 bar. Ce calcul aboutit a une 
pression transmembranaire dans le haut de la membrane egale a 0,31 bar et a une 
pression transmembranaire dans le bas de la membrane egale a 0,49 bar correspondant 
respectivement a des orifices de fuite de 1,5 \im et 2,3 \im. 

Calcul du d6bit de fuite corrig^ 

Ce d6bit coirige a 6te etabli k partir du d6bit mesurd Q lcst qui a €t€ releve k 42 1 / h 
Les facteurs de correction f | et f 2 ont ete etablis grace aux equations indiquees ci- 
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REVINDICATIONS 

1 . Procedd pour tester 1' integrity d'au moins une membrane de filtration d'un liquide, 
ladite membrane delimitant au sein d'un dispositif de filtration un compartiment amont 
accueillant ledit liquide a filtrer et un compartiment permeat recueillant ledit liquide filtre, 
ledit precede 6tant caracterise en ce qu'il comprend les Stapes consistant a : 

- remplir ledit compartiment amont d'air pour le mettre a la pression atmospherique P alm 
et appliquer un vide partiel dans ledit compartiment permeat de fa?on a cr6er un 
differentiel de pression entre ledit compartiment amont et ledit compartiment permeat ; 

- mesurer le debit de liquide correspondant a Fair passant par les orifices de fuite sous 
l'effet dudit differentiel de pression ainsi que la pression regnant dans ledit compartiment 
permfat ; 

- apres stabilisation de la pression mesuree a une pression P tC st predeterminee, et avant 
que le compartiment permeat ne soit vid6 de son eau, mesurer le debit de liquide Qi es t 
constant correspondant ; 

- evaluer 1'integrite de la membrane en fonction du debit Q lcst mesurd. 

2. Proc6de selon la revendication 1 caracterise en ce que la pression P lcs( utilisee est 
comprise entre environ 0,2 bar et 0,9 bar (pression absolue). 

3. Procede selon la revendication 1 ou 2 caracteris£ en ce qu'il comprend une etape 
supplemental consistant k corriger le dfibit mesur£ Q test en appliquant r equation 

Qfuite = Qiest / f i f 2> dans laquelle f i est un facteur de correction de viscosite du liquide 
filtre par rapport k l'air, et fi est un facteur de correction de pression. 

4. Procdde selon la revendication 3 caract6ris6 en ce que ladite etape consistant a 
^valuer I'integrite de la membrane est effectufc en calculant l'abattement logarithmique AL 
de ladite membrane a partir du debit de fuite Qf u i te et du debit filtre Qf,) t sur ladite 
membrane, en appliquant I'equation AL = logioCQfuiie' Qfiit)- 

5 . Procede selon Tune des revendications 1 k 4 caract6ris£ en ce qu'il comprend une 
etape consistant k calculer le diarnfetre des orifices de fuite en fonction de la pression 
transmembranaire en appliquant I'equation d= 4y / AP dans laquelle AP est la pression 
transmembranaire, et K t est un facteur de correction repr6sentatif de la tortuosite des 
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moins une pompe munie de moyens permettant de reguler son d£bit pour maintenir la 
pression constante. 

1 3 . Installation selon la revendication 12 caract£ris£e en ce que la capacite de ladite 
pompe est definie comme une fraction du debit de filtration de la membrane ou des 
membranes testee(s). 

1 4 . Installation selon Tune des revendications 10 a 13 caracterise en ce que lesdites 
membranes sont des membranes immergees a fibres creuses. 

15. Installation selon la revendication 14 caracterisee en ce que ledit dispositif de 
filtration (1) presente des moyens de vidange (9) du compartiment amont. 

16. Installation selon Tune des revendications 10 k 15 caracterisee en ce que ledit 
dispositif de filtration (1) comprend une pluralite de modules de membranes, lesdits 
moyens (6) pour creer un vide partiel, lesdits moyens de mesure (7) et lesdits moyens de 
calcul (8) etant communs auxdits modules, et des moyens de selection pour mettre en 
oeuvre lesdits moyens (6,7,8) soit sur 1' ensemble desdits modules soit seulement sur un 
ou plusieurs d'entre eux. 
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